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Introduction

Introduction

L’olivier (Olea europaea L), arbre typique des régions seches et chaudes, constitue une
composante familiére des pays du bassin méditerranéen et représente pour beaucoup d’entre
eux une des principales cultures traditionnelles, qui occupe 98% des oliviers cultivés dans le
monde (Karleskind et al., 1992 ; Mraicha et al., 2010).

L’huile d’olive est un produit trés polyvalent, le consommateur est attiré par cet aliment
important, non seulement, pour des raisons organoleptiques (il s’agit d’un aliment riche en
ardbmes et en saveurs), mais egalement pour des raisons de santé (aspects nutritionnels et
diététiques). C’est pourquoi I’objectif des oléiculteurs est de produire une huile d’olive
caractérisée par une qualité de plus en plus élevée. (Mordret et al., 1997).

Le rble protecteur de I'huile d'olive vierge est d0 a sa composition spécifique
comprenant une proportion élevée en acides gras mono-insaturés (acide oléique 65 a 80%),
une présence équilibrée en acides gras polyinsaturés et des composants mineurs tels que les
antioxydants (composés phénoliques, tocophérols et caroténoides) jouant le réle de capteurs
des radicaux libres (Jacotot 1996 ; Baiano et al., 2009).

La qualité et la composition de I’huile d’olive se trouvent trés influencées par plusieurs
facteurs et par leurs interactions, a savoir : la variété, la région de provenance de 1’olive, les
techniques culturales, 1’époque de récolte, stockage des olives et les procédes d’extraction. La
maturation des olives est un facteur important affectant dans une large mesure la composition
chimique en antioxydant et I’activité antioxydante de I’huile (Bechir et al., 2007).

Afin de mieux situer le contexte dans lequel s’inscrit cette étude, une synthese
bibliographique est présentée sur I’olive et sa transformation en huile, la composition et
I’activité antioxydante de 1’huile ainsi que I’influence de la maturation. La deuxieme partie
qui est I’étude expérimentale est réservée en premier temps a la présentation de I’ensemble
des méthodes analytiques utilisées pour la détermination des teneurs en antioxydants
(carotenoides, polyphénols et ortho-diphénols) et 1’activité antioxyadante des échantillons
d’huile et de leurs extraits méthanoliques de la variété de Chemlal a 4 stades de maturation.
En dernier temps, une partie est consacrée a la présentation des résultats obtenus et leur

discussion.
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Chapitre 1 De [olive a [huile 4 olive

Chapitre | : De l’olive a I’huile d’olive
1.1 L’olive

1.1.1 Définition

L’olive est une drupe de forme ovale constituée d’un péricarpe (épicarpe et
mésocarpe) et d’un endocarpe (noyau) (Ghanbari et al., 2012) . Elle pése de 2 a 12¢
(Ghanam et Benlemlih, 2012), dont I’épicarpe mince et lisse passe progressivement
du vert au pourpre noiratre au cours de la maturation. Cet épicarpe recouvre un
mésocarpe charnu et huileux entourant lui-méme un noyau dur a endocarpe sclérifié.

(Danielle et Odile, 2007). La structure de I’olive est représentée dans la Figure (01).

%4 du pois sec de l'olive

épicarpe (2,0 a 2.5%)
mesocarpe (715 a 80,5%)
endocape (17,3 a 23,0%)

amidon (2.0 a 5.5 %0)

Figure 01 : Section transversale et composition physique de 1’olive (Sansoucy, 1984).

1.1.2 Composition chimique de I’olive

Les composés chimiques se répartissent différemment dans les trois parties de
I’olive .Ce fruit renferme de nombreux constituants en particulier des lipides qui lui
donnent son fort pouvoir énergétique (Roehly, 2000). La composition de 1’olive est

représentée dans le tableau suivant :
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Tableau I : Composition chimique de I’olive (Ryan et Robards, 1998).

Constituants : Mésocarpe (%) : Endocarpe (%) : Epicarpe (%)

Eau T E R R 1
CHuile T 530 o7 T 7 1
‘Matiere azotée |25 134 T2 T
Giugide T N A o 26T 1
Celiulose T [ 30 T g T 1
Cendre 7 [E= il s 1
"Composés phénoiiques | 225 o1 T T los o T
0 S - e S

1.1.3 Principales variétés d’olive en Algérie
Il existe 32 variétés en Algérie, les plus importantes selon Mendel et Sebai

(2006) sont:

% Chemlal : c'est la variété la plus répandue en Algérie, elle représente 90% des
vergers oléicoles de la Kabylie et 40 % de l'oliveraie algérienne, c'est une
variéteé dont I'huile est excellente avec un rendement de 18 a 22 %.

% Sigoise : cette variété est surtout cultivée dans I'ouest du pays; elle occupe 25 %
de verger oléicole algérien, elle a une teneur en huile comprise entre 18 a 22 %
avec une qualité trés appréciée par le consommateur.

% Azerad] : cette variété représente 5 % des oliveries cultivées, elle est localisée en
basse vallée de la Soummam et la région de Saddouk; la teneur en huile est de
15 %.

¢ Limli : cette variété est localisée dans les versants montagneux de basse vallée
de la soummam, c'est une variété assez précoce elle constitue 2 a 3 % des
oliveraies algériennes, sa teneur en huile est de 15 a 18 %.

% Rougette (Hamra) : varieté a I'huile répandue et appréciée pour sa rusticité et sa

précocité. Cultivée en Nord constantinois, sa teneur en huile est de 18 a 22 %.

1.2 Technologie d’élaboration de I’huile
Les olives destinées a étre triturées doivent faire 1’objet d’un traitement

approprié depuis la récolte et sont toujours soumises a une preparation preliminaire
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(nettoyage, lavage, effeuillage, etc.) en vue des traitements ultérieurs. Ces opérations
de préparations varient selon la nature des olives et 1’outil technologique de

transformation utilisé (Ouaouich et Chimi, 2007).
1.2.1 Récolte, transport et stockage des olives

La cueillette peut s’effectuer a la main. C’est I’opération qui convient le mieux
pour obtenir la meilleure qualit¢é de I’huile vierge car les olives sont cueillies
sélectivement selon leur degré de maturité. (COI, 2006 ; Ouaouich et Chimi, 2007).

Le moyen le plus approprié pour le transport des olives est représenté par des
caisses a claire voie en matiere plastique permettant la circulation de 1’air et évitant
des réchauffements préjudiciables causés par ’activité catabolique des fruits. Ces
caisses, limitent la couche d’olives et réduisent donc le risque d’écrasement, tout en
représentant un moyen idéal pour le stockage en attendant la mouture (Ouaouich et
Chimi, 2007).

La durée de stockage des olives avant transformation doit étre aussi réduite que
possible, car un stockage prolongé représente une cause principale de détérioration de
la qualité de 1’huile (COI, 2006).

1.2.2 Effeuillage et lavage

L’effeuillage est effectué au moyen d’équipements munis d’un flux d’air
permettant I’élimination des feuilles, brindilles et autres matieres végétales comme
des matieres minérales : terre, poussiére, cailloux et pierres.

Le lavage des olives s’effectue au moyen d’une circulation forcée d’eau potable

et propre (COl, 2006).
1.2.3 Broyage

Le broyage constitue la premiere phase de I’extraction proprement dite. Les
olives sont soumises a une action mécanique en vue de rompre la structure végétale de
I’olive et de libérer les gouttelettes d’huile des wvacuoles (COI, 2006).
Selon la norme du Conseil Oléicole International (COI), la durée de broyage ne doit
pas dépasser 20 a 30 minutes ; si le broyage est plus prolonge, les polyphénols
inhibiteurs naturels de I’oxydation ainsi que 1’huile produite s’oxydent en présence de

’air et cette derniere perd de sa qualité.
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1.2.4 Malaxage

Le malaxage est appliqué a la pate jusqu'a I'obtention d'une pate onctueuse de

bonne régularité et homogénéiteé a fin de separer les trois phases : solide, liquide et

aqueuse (COI ,2006 ; Benabid, 2009).

1.2.5 Extraction
L’élaboration de 1’huile d’olive comprend une série de processus mecanique
et/ou physique dont le but de séparer la phase huileuse des autres phases présentes

dans la masse d’olive triturées (Mendoza, 1999).

a. Séparation des phases liquide et solide

Selon Chimi. (20006), les systémes d’extraction de ’huile d’olive sont essentiellement
de trois types :

1) Systémes d’extraction par pression : sont classées selon la pression exercée,
permet de conserver dans I'huile de nombreux composants présents dans le
fruit (Jacotot, 1996).

2) Systéme d’extraction avec centrifugation a trois phases: avec deux
centrifugations, la premiére pour séparer les grignons et les huiles plus
margines et la deuxiéme pour séparer les huiles et les margines (Chimi, 2006).

3) Systeme d’extraction avec centrifugation a deux phases: avec une
centrifugation permettant de séparer I’huile et les grignons humidifiés par les
eaux de végétation provenant de 1’olive (Chimi, 2006).

b. Séparation des deux phases liquides
Les différences de densités et de miscibilité des composants du jus de ’olive:
huile, eau, fragments de matieres solides permettent leur séparation dans les bacs a
décantation ou par centrifugation, en utilisant un équipement appelé séparateur
centrifuge vertical (COI, 2006).

1.3 Huile d’olive

L’huile d’olive, aliment de base des populations vivant sur le pourtour du bassin
méditerranéen, joue un réle prédominant dans le domaine des produits de terroir, a
mesure que des études complémentaires viennent confirmer les avantages pour la
santé (Boskou, 2012).
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1.3.1 Définition

L’huile d’olive est ’huile provenant uniquement du fruit de I’olivier (Olea

europaea L.) uniquement par des procédés mécaniques ou d’autres procédés

physiques dans des conditions, thermiques notamment, qui n’entrainent pas

d’altération de I’huile, et n’ayant subi aucun traitement autre que le lavage, la

décantation, la centrifugation et la filtration (COI, 2011).

1.3.2 Catégories de I’huile d‘olive

Les huiles d’olive peuvent étre répertoriées en diverses catégories, selon les

caractéristiques des huiles. Les quatre catégories de 1’huile d’olive sont rassemblées

dans le tableau I1.
Tableau I1: Les différentes catégories de I’huile d’olive (COI, 2011).

Catégories

Huile d’olive
vierge extra

Huile d’olive | <

vierge

Huile d’olive |

vierge
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Chapitre Il : Composition et activité antioxydante de
I’huile d’olive
11.1 Composition chimique de I’huile d’olive
La composition chimique de I’huile d’olive (Olea europaea L.) dépend largement de la
variété du fruit, des conditions agronomiques, du degré de maturité, des procédés d’extraction
et des conditions de stockage (Cichelli et Pertesana, 2004).
Comme toutes les huiles végétales obtenues par pression, 1’huile d’olive est composée

d’une fraction saponifiable constituée de triglycérides et d’une fraction insaponifiable

constituee principalement de composants mineurs (Jacotot et Richard, 1989).

Il .1.1 Fraction saponifiable
La quasi-totalit¢ de la composition de I’huile est représentée par la fraction
saponifiable, environ de 98% (Ruiz et al., 1999). Elle constitue environ 98 —99% du poids

d'huile et se compose principalement des triglycérides (Joseé et al., 2006).

11.1.1.1 Triglycérides

Les triglycérides, appelés aussi "graisses neutres” ,sont composés d’une molécule de
glycérol dont les trois fonctions alcool sont estérifiées par trois acides gras semblables ou
différents (Hamia, 2007), sont les majoritaire de I’huile d’olive (95,4 %), les di glycérides ne
représentent qu’environ 1-2 % (Zarrouk et al., 1996).

Les principaux triglycérides de I’huile d’olive sont représentés dans le tableau III.

Tableau 111 : Les principaux triglycérides de I’huile d’olive (Ryan et al. 1998).

Nature % des glycérides O : Acide oléique
000 40 - 60 L: Acide linoléi
OoL 10-20 P: Acide palmitique
POL 5-7
SO0 5-7 S: Acide stéarique
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11.1.1.2 Acides gras

La composition de I’huile d’olive révele une nette prédominance de 1’acide oléique
(C18:1), un faible pourcentage d’acides gras saturés et un pourcentage acceptable d’acides
gras polyinsaturés (Sekour, 2012).

La composition en acide gras de I’huile d’olive joue un rdle important pour sa qualité
nutritionnelle et organoleptique. Divers facteurs, tels que le degré de maturité des olives, le
climat, la variété ont une incidence sur le profil de composition en acides gras de I'huile
(Tanouti et al., 2011). Les principaux acides gras de I’huile d’olive vierge sont représentés
dans le tableau ci-dessous.

Tableau 1V : Composition en acide gras d’une huile d’olive vierge selon les résultats

d’Ollivier et al. (2003) et selon la norme du codex alimentarius.

Acide gras Formule brute Ollivier et al., 2003. (%)
Codex alimentarius

(%)
Acide myristique Cl14:0 trace <0,1
Acide palmitique C16:0 7,5-15,6 7,5-20
Acide sapiénique C16:1n-9 0,1-0,2 0,3-3,5
Acide palmitoléique | C16 :1n-7 0,3-3,5
Acide margarigue C17:0 <0,3 <0,5
Acide margaroléique | C17 :1n-8 <0,5 <0,6
Acide stéarique C18:0 1,4-3,4 0,5-5
Acide oléique C18:1n-9 60,9-82,1 55-83
Acide vaccénique C18 :1n-7 0,7-3,6 -
Acide linoléique C18 :2n-9 45-16,1 3,5-21
Acide a-linoléique C18 :3n-3 0,4-1,2 <1,5
Acide arachidonique | C20 :0 0,3-0,5 <0,8
Acide gadoléique C20:1n-9 0,2-0,5 -
Acide béhénigue C22:0 <0,2 <0,2
Acide lignocérique C24:0 <0,1 <1

11.1.2 Fraction insaponifiable

Les composants mineurs de 1’huile d'olive représentent environ 2 % du poids d'huile et
incluent plus que 230 composés chimiques (hydrocarbures, béta- carotene, tocophérols,
esters, aldéhydes, cétones, alcool aliphatiques, alcool terpéniques, stérols,
polyphénols...... ect) (Joseé et al., 2006). Ces composés jouent un grand role dans 1’ardme de
I’huile d’olive vierge (Berra, 1998).
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11.1.2.1 Stérols

La quantité totale de sterols dans I'huile d'olive vierge extra varie, selon les équipes de
chercheurs, de 113 & 265 mg/100 g. Parmi les facteurs, qui influent sur cette teneur, figurent
la variété des olives et leur degré de maturité (Granier, 2006). Les teneurs en stérols varient
également en fonction de 1’origine géographique (Ben Temime et al., 2008).

Dans I'huile d'olive, le principal stérol, est le R-sitostérol, qui représente jusqu'a 90-95 %
du total. Le campéstérol et le stigmasterol comptent respectivement pour 3 % et 1 % du total
(Granier, 2006).

11.1.2.2 Composes aromatiques

L’ar6me délicat des huiles d’olive est attribué aux composes volatils qui se développent
pendant et apres 1’extraction d'huile a partir du fruit. Les composeés volatils sont les composés
a faible poids moléculaire (Moins de 300 Da) qui se vaporisent a la température ambiante.
(Kalua et al., 2007).

Ces composés volatiles sont majoritairement des produits de I’oxydation des acides gras.
Plus de 70 molécules composent la fraction volatile des huiles d’olive. Elles sont réparties en
aldéhydes, alcools, esters, hydrocarbures et cétones. Parmi eux on trouve I’hexanal, le trans-
2-hexenal, I’hexan-1-ol et le 3-méthylbutan-1-ol (Sébastien, 2010).

11.1.2.3 Chlorophylles

La présence des chlorophylles dans 1’huile d’olive fraiche oscille enter 1 et 20 ppm, dont
40 a 80 % sont des pheophytines (Ryan et al., 1998).

Les chlorophylles a et b et leurs produits de dégradation (pheophytines a et b), présents
dans I’huile d’olive sont doués d’un pouvoir photosensibilisateur qui se traduit par la
transformation de 1’oxygéne atmosphérique en oxygene singulet tres réactif. Ce dernier réagit
directement sur les acides gras insaturés de I’huile en donnant des hydroperoxydes trés
instables qui peuvent se décomposer pour donner des composes volatils a faible poids
moléculaire qui sont a I’origine du rancissement de 1’huile d’olive vierge (Ben Tekaya et

Hassouna,2007).
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11.1.2.4 Antioxydants

L’oxydation est un mécanisme qui se produit non seulement au cours de I’élaboration
des huiles mais également a I’intérieur de 1’organisme humain. Des réactions qui provoquent
la formation des radicaux libres (agents peroxydant) (COI ,2011).

La plupart des substances alimentaires issues des plantes contiennent des inhibiteurs
naturels de 1’oxydation ; antioxydants (Graille, 2003). Ces derniers sont des substances qui
permettent de prévenir et neutraliser les réactions en chaines déclenchées par les radicaux
libres, et réparer les dégats occasionnés en s'attaquant aux lipides, aux protéines et a I'ADN
(Ginesi et al., 2002).

L’huile d'olive en particulier I’huile d'olive extra vierge est une des huiles végetale qui
résistante a l'oxydation (Birch et Jansen, 2009). Les agents antioxydants sont la vitamine E
(a-tocophérol), les caroténoides et les composés phénoliques (les phénols simples comme
I’hydroxytyrosol et les phénols complexes comme 1’oleuropéine (Owen et al., 2000 ; Candan
et al.,2003 ; COI,2011).

11.1.2.4.1 Tocophérols (vitamine E)

Les tocophérols connus sous le nom de provitamine. Sont des composés importants de
I’huile d’olive en raison de leurs contributions a la qualité nutritionnelle et aux propriétés
antioxydantes de I’huile (Douzan et Bellal, 2005 ; Baccouri et al., 2006 ; Abdalla et al.,
2008 ).

Les tocophérols se trouvent souvent sous forme libre dans I’huile d’olive, ils exercent
une activité antioxydante par rupture de la chaine radicalaire lors de I1’étape de la
propagation de 1’oxydation lipidique, comme ils peuvent prévenir [’action de 1’oxygéne
singulet, initiateur de la peroxydation des lipides (Ben Tekaya et Hassouna, 2007).

La concentration de tocophérols dans I’huile oscille entre 5 et 300 ppm. Elle est en
général supérieure a 100 ppm dans les huiles de bonne qualité. 1l existe quatre types de
tocophérols dans 1’huile d’olive vierge : a, B, 0 et y, 1’a- tocophérol représente environ 95%
du total. Dans I’huile d’olive les tocophérols se trouvent sous forme libre non estérifiée
(Blekas et al., 1995 ; Ryan et al., 1998). La structure ci-dessous représente la structure des
tocophérols.
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Figure 02 : Les structures des tocophérols (Granier, 2006)

11.1.2.4.2 Caroténoides

L’huile d’olive contient de 10 a 300 mg/kg, dont les principaux sont : la lutéine, le f-
carotene (provitamine A) et les xanthophylles (Ryan et al., 1998). Ces caroténoides peuvent
retarder la photooxydation de 1’huile d’olive en désactivant 1’oxygéne singulier (Kiritsakis et
Osman ,1995).

Les plus importants sont, B-caroténe et la lutéine responsable de la couleur de I’huile
d’olive (Ramirez- Tortosa et al., 2006 ; Viola et Viola, 2009).

Les caroténoides et en particulier le B-caroténe sont des antioxydants efficaces, cela est
dle a leur habilité a altérer I’espéce oxygéné radicalaire (Morello et al., 2004) et minimise

I’oxydation des lipides (Maestri et Torres., 2006).

11.1.2.4.3 Composés phénoliques

Les composés phénoliques sont des produits naturels présents dans le régime
méditerranéen qui inclut P’olive de table et I’huile d’olive. Ce sont des métabolites
secondaires jouant un role essentiel dans la résistance aux maladies (Silva et al., 2006).

Les polyphénols passent dans I'huile lors de son extraction. Les ortho-diphénols
(comme I'hydroxytyrosol, I'acide caféique et I'oleuropéine), présents dans I'huile d'olive sont

considérés comme des antioxydants naturels qui protégent I’huile contre 1’oxydation. Ils lui

11
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conferent une meilleure stabilité lors du stockage, ainsi qu’une saveur amére et une sensation
de piquant (Boskou et al., 2006 ; Tanouti et al., 2011).

L'huile d'olive vierge a une résistance élevée a la détérioration oxydative due a la
présence d'un groupe d'antioxydants phénoliques composé principalement de polyphénols
(Cerretan et al., 2005), c’est la seule huile végétale qui contient des quantités appréciables de
substances phénoliques naturelles (Hamdi et al., 1999 ; Rodriguez-Méndez et al., 2008).

La concentration et la composition des composés phénoliques dans I’huile d’olive
vierge sont fortement affectés par plusieurs facteurs agronomique et technologique, tels que le
cultivar, la région, le climat, le degré de maturation (Zarrouk et al., 2009 ; Hédia et al., 2012),
systéeme d'extraction, et conditions du traitement et le stockage de I’huile (Boskou et al.,
2006 ; Tanouti et al ; Youssef et al., 2011 ).

Les composés phénoliques de 1’huile d'olive vierge sont principalement aglycones et
d'autres dérivés de sécoiridoides, tel que, 1’oleuropéine et le ligstroside qui ont un effet
antioxydant d’une part (Sinesio et al., 2009), et d’autre part responsable de la résistance
contre photooxydation (Zarrouk et al., 2009). Les sécoiridoides sont des composés principaux
responsables de la durée de conservation d'huiles d'olive vierges (Sinesio et al., 2009).

1.2 Activité antioxydante de I’huile d’olive

L’activité antioxydante d’un composé correspond a sa capacité a résister a 1’oxydation.
Les antioxydants les plus connus sont le B-caroténe, les tocophérols ainsi que les composés
phénoliques. (Saykova et al., 2009). L’huile d’olive vierge, qui n’a subi ni raffinage ni
traitement industriel, est particulierement riche en ces substances ; elle a alors une forte action
antioxydante et un effet protecteur contre les lésions des cellules par les radicaux libres
(activité scavenger) et contre la formation de cancers (COI ,2011).

En effet, la plupart des antioxydants de synthése ou d’origine naturelle possedent des
groupes hydroxyphénoliques dans leurs structures et les propriétés antioxydantes sont
attribuées en partie, a la capacité de ces composés naturels a piéger les radicaux libres tels que
les radicaux hydroxyles (OHe) et superoxydes (O2¢) (Saykova et al., 2009).

12
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Figure 03: Principaux composés phénoliques de I’huile d’olive (Ollivier et al., 2004).
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11.2.1 Méthode d’évaluation de I’activité antioxydante
Vue la complexité du processus d’oxydation des lipides, plusieurs méthodes sont

utilisées pour évaluer le pouvoir antioxydant de 1’huile (Samaniago-Sanchez et al., 2007).

11.2.1.1 Test évaluant I’effet « scavenger » sur les radicaux libres

Il'y aun grand nombre de méthodes pour la détermination de la capacité antioxydante
des aliments basées sur différents principes. Certains tests employés pour mesurer I’aptitude
des antioxydants a exercer un effet «scavanger » sur les radicaux libres sont décrits ci-
dessous :

v' Test ABTS : en réagissant avec le persulfate de potassium (K;S;0g), I’ABTS (Acide
2,2-azino-bis (3 éthylbenz-thiazoline-6-sulfanique)) forme le radical ABTS™, de
couleur bleu a vert. L’ajout d’antioxydants va réduire ce radical et provoque la
décoloration du mélange (Rolland, 2004 ; De Marco et al., 2007 ; Samaniago-Sanchez
et al., 2007 ;Gokhan, 2012)

v' Test DPPH : Cette méthode est simple, rapide et précise. C’est la méthode la plus
utilisée pour la détermination de I’activité antioxydante de 1’huile (Molyneux, 2004 ;

Minioti et Georgiou,2008).

11.2.1.2 Test de Rancimat

La mesure de la stabilité de I’huile est généralement réalisée par des tests d’oxydation
acceélérée (Baccouri et al., 2008 ; Allalout et al., 2009). Ce test est tres utilisé pour évaluer la
stabilité oxydative des matiéres grasses. Le principe correspond au temps pendant lequel la
matiere grasse a résisté a un stress oxydatif. Le temps est déterminé par conductimetre
(Rolland, 2004 ; Rahmani, 2007).

11.2.1.3 Pouvoir réducteur

Ce pouvoir mesure la capacité d’un antioxydant a réduire le fer ferrique Fe®* (FeCls)
en fer ferreux Fe?* (FeCl,) en présence d’un agent chromogeéne ; ferricyanure de potassium
Ks[Fe(CN)g]. Ceci se traduit par le virage de la couleur jaune de ferricyanure de potassium

vers une couleur bleu verte dont I’intensité dépend du pouvoir réducteur de I’antioxydant

(Chou et al., 2003).
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11.3 Bienfaits de I’huile d’olive

L’huile d’olive vierge est intrinséquement une des huiles les plus stables parmi les
huiles végétales grace a sa composition riche en acide oléique et la présence de différents
types de molécules a propriété antioxydante telles que les composés phénoliques et les
tocophérols (vitamine E). L’huile d’olive est riche en acide gras monoinsaturé responsable
des bienfaits cardiovasculaires, elle diminue la sécrétion acide de 1’estomac et I’acide oléique
permet aussi d’améliorer 1’absorption du calcium et de la vitamine D par 1’organisme
(Charbonnier,1996).

Des etudes épidemiologiques démontrent aussi que le regime mediterranen, riche en
huile d’olive, est associé a une diminution des valeurs de la pression artérielle (Costa et al.,
2002).
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Chapitre 111 : Influence de la maturation des olives sur la
composition de I’huile
La qualité de I'huile d'olive est influencée par plusieurs facteurs parmi lesquels on cite le
cultivar et le degré de maturité des olives. De nombreux processus de transformation
chimiques et de synthése des substances organiques ont lieu au cours de la maturation des
olives (Matos et al., 2007a).

I11.1 Processus de maturation
Le processus de maturation peut étre apprécié visuellement sur les variétés d’olivier au

fur et a mesure de leur changement de couleur. Le péricarpe passe normalement du vert foncé
au violacé puis au noir. La couleur et la texture du mésocarpe changent également durant ces

étapes, tout comme la couleur et les caractéristiques sensorielles de I’huile (COI ,2011).

111.1.1 Evolution du poids des fruits

La croissance et le développement des olives durent 4 a 5 mois, une combinaison
biochimique et physiologique se produit. Selon Conde et al. (2008), cing phases principales
observées au cours de I’évolution de 1’olive qui sont présentées dans le tableau suivant.

Tableau V: les différentes phases d’évolution de I’olive et leurs caractéristiques.

Phase Caractéristiques de I’olive

Phase | division rapide de cellule favorisant la croissance de I'embryon
Phase Il croissance et développement de I’endocarpe, avec peu de chair (mésocarpe).
Phase 11 durcissement du fruit, les cellules cessent de se diviser et deviennent sclérifié.

Phase IV | développement du mésocarpe, et accumulation intense d'huile.

Phase V Changement rapide de la texture de fruit.

La figure ci-dessous préesente la croissance et les étapes de developpement du fruit d’olive ;

leur Poids (g) en fonction de JAF (jours apres la fleuraison).
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Figure 04 : les étapes de la croissance et du développement du fruit d’olive
(Conde et al., 2008).

111.1.2 Effet de la maturation des olives sur les triglycérides

L’évolution des triacylglycérols au cours de la maturation des olives est de la méme
maniére que celle des acides gras (Salas et al., 2000).

D’aprés Baccouri et al. (2008) les phénomeénes de formation des triglycérides font
apparaitre un glissement en faveur des chaines a 18 atomes de carbone et a instauration

différente : remplacement préférentiel de 1’acide palmitique par 1’acide linoléique (OPP et

OOP vers OLL et OOL).

111.1.3 Effet de la maturation des olives sur la composition en acides gras

La composition en acides gras est un aspect essentiel de I'évaluation qualitative de
I’huile d'olive, il est utilis¢é comme un parametre pour la classification des huiles d’olives
(Baccouri et al., 2007).

Durant la maturation des olives, I'huile devient moins stable, cela est dle a une
augmentation des acides gras polyinsaturés et d'une diminution des polyphénols totaux
(Morello et al., 2004 ; Dag et al., 2011).

Les acides palmitique, palmitoléique et linoléique diminuent (Caselli et al., 1993;
Gimeno et al., 2002) alors que les acides arachidique et gadoléique restent constants durant
tout le processus de maturation (Ait Yacine et al., 2002).
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111.1.4 Effet de la maturation des olives sur les stérols
Le taux de cette famille de composants dans 1’huile n’est pas stable, mais ils
diminuent avec le temps (Inglese, 1994; Cunha et al., 2006). Le B-sitostérol et le

campestérol diminuent au fur et a mesure de 1’avancement du processus de maturation

(Bruni et al., 1994).

I111.1.5 Effet de la maturation des olives sur la composition en chlorophylle

La chlorophylle et les caroténoides sont les pigments responsables de la couleur de
I’huile d’olive, qui est considérée comme un paramétre de qualité (Beltran et al., 2005). La
chlorophylle se dégrade au cours de la maturation des olives et d’autre substance se forment
tel que les anthocyanes responsable de la couleur violette ou pourpre du fruit (Gallardo-Guerreo
et al., 2002 ; Criado et al., 2007)

Les teneurs en chlorophylles de I’huile vierge extra varient de 16 a 27 mg/kg dans
I’huile issue des olives vertes, de 6 a 10 mg/kg dans I’huile issue des olives tournantes et de

0,5 a 3 mg/kg dans I’huile issue des olives noires (Matos et al., 2007Db).

111.1.6 Effet de la maturation des olives sur la composition en antioxydants
de ’huile

Durant le processus de maturation, le poids des olives, teneur en huile, composition
chimique de I'huile et les activités des enzymes changent nettement dans les fruits (Conde et
al., 2008 ; Dag et al., 2011.).

111.1.6.1 Caroténoides

Ces composés présentent une évolution inverse, lorsque la maturation progresse, la
concentration en caroténoides diminue progressivement. Leurs teneurs varient de 20 a 60
mg/kg dans I’huile issue des olives vertes, de 6 a 18 mg/kg dans I’huile issue des olives

tournantes et de 1,5 a 5 mg/kg dans I’huile issue des olives noires (Salvador et al., 2001).

111.1.6.2 Tocophérols

Les teneurs de I’huile d’olive en tocophérols diminuent au cours de la maturation,

d’aprés Matos et al. (2007b), leurs concentrations est de 255 mg/kg dans les huiles issue des
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olives vertes, 220 mg/kg dans les huiles issue des olives tournantes et de 156 mg/kg dans les

huile issue des olives noires.

111.1.6.3 Composés phénoliques

La teneur de I’huile d’olive en composes phénoliques diminue au cours de la
maturation, les ortho-diphénols peuvent étre identifié comme la source principale de
I'ensemble de I’activité antioxydante des huiles d'olive extra-vierge, (Baccouri et al., 2007).
Les concentrations en polyphénols varient de 400 a 600 mg/kg dans 1’huile issue des olives
vertes et de 200 a 400 mg/kg dans 1’huile issue des olives noires (Cerretani et al., 2004).

La concentration en oleuropéine (le polyphénol principal trouvé dans huile d'olive)
diminue au cours de la maturation . Et sa diminution est accompagnée d'une augmentation

d’hydroxytyrosol avec un maximum dans les olives noires (Tripoli et al., 2005).

I11.2 Effet de la maturation des olives sur la stabilité oxydative

L’huile d’olive vierge a une bonne stabilité a l'oxydation en raison de leurs
compositions en acide gras et la présence des composants non glyceridiques avec des
propriétés antioxydantes (Zanetic et al., 2013).

Au cours de la maturation la stabilité a I’oxydation de I’huile diminue légerement. Cette
régression est due généralement aux différentes réponses métaboliques des variétés et a la
diminution de la teneur en antioxydants (polyphénols, tocophérols et caroténoides) au cours
de la maturation (Garcia et al., 1996; Panaro et al., 2003; Beltran et al.,2005).

111.3 Facteurs influencant le processus de maturation
La qualité de I’huile varie en fonction du stade de maturation au moment de la cueillette
des olives. En effet, la maturité est un critere variétal dont I’évolution dépend d’un ensemble

de facteurs (Grati kammoun, 1999).

111.3.1 Effet des ravageurs

L’olivier abrite une faune assez diversifiée avec notamment des especes phytophage qui
peuvent causer des dégats, et la plus redoutable la mouche de I’olive ; Bactrocera oleae. Ce

ravageur est a l’origine d’une chute précoce des fruits (Rahmani, 1999), entrainant le
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changement des paramétres de qualité d'huile d'olive en diminuant la concentration des

polyphénols et ainsi, la qualité antioxydante au cours de la maturation (Mraicha et al., 2010).

111.3.2 Effet des pratiques culturales

Les études precédentes se sont concentrées sur I'effet de I'irrigation avec I'eau fraiche ou
saline sur la composition de I’huile d'olive. Patumi et al. (2002) ont constaté que la
composition de I’huile d'olive ne change pas avec I’irrigation, a 1I’exception des polyphénols
(Bedbabisa et al., 2010).

111.3.3 Effet des conditions climatiques

Les travaux récents ont prouvé que des facteurs climatiques comme la température et la
précipitation ont un effet sur le comportement physiologique de 1’olive et, par conséquent,
sur des caractéristiques chimiques de son huile (Ben Temime et al., 2006).

Selon Zarrouk et al. (2006), les baisses de température favorisent la biosynthése de

I’acide linoléique au désavantage de 1’acide oléique.

111.3.4 Effet de la variété

La période de maturation est différente d’une variété a une autre, pour cette raison, des
variétés caractérisées par leur maturation précoce, moyenne et tardive sont a distinguer. En
effet, c’est les caractéres génétiques (cultivars) qui déterminent le cycle de maturation
(Sanchez Casas et al., 1999).
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Chapitre | : Matériel et méthodes

.1 Matériel végetal

Le mateériel végétal qu’on a utilisé dans ce travail comprend la variété Chemlal de
I’huile d’olive qui a été récolté durant la compagne 2012/2013 au niveau de I’institut
technique de I’arboriculture fruitiére et de la vigne (ITAFV) TAKRIETZ commune de
SOUK-OUFELLA, wilaya de BEJAIA.

Le transport des échantillons a été effectué dans des caisses en plastiques aérées.
Le tableau ci-aprés recapitule les différentes informations relatives a nos échantillons.
Tableau VI : Les caractéristiques de la variété étudiée Chemlal et les dates de la récolte des

différents échantillons.

| Variéte . Date de récolte i Date d’extraction | Caractéristiques |
o 1 04/12/2012 | 1 04/12/2012 ' Fruit de faible poids, de !
| — e R s \ forme allongee avec un
o0l OO0IS e pon et une
| 2 | 31/01/2013 103/02/2013 ' base arrondie. |
O 280212013 \ 03/03/2013 |

1.2 Extraction des huiles

L’extraction de I’huile des différents échantillons d’olive est effectuée au niveau du
laboratoire de la pépiniere de I’I.T.A.F.V de takerietz au moyen d’un oléodoseur (Levi-Dillon-
Lerogsane), selon les étapes suivantes : broyage, malaxage et centrifugations.
-le broyage est réalisé par un broyeur a marteau ;
-le malaxage est effectué en deux temps : 15 minute sans eau et 15 minute apres ajout de
20 ml d’eau a 30°c pour 290 g de pates d’olives ;
-la centrifugation pendant une 1 a 3 minute de la pate malaxée est réalisé a ’aide d’une
centrifugation verticale a pAmer ayant une vitesse de 4845 tours /min ; qui separe la phase
liquide de la phase solide ;

Les échantillons d’huiles ainsi obtenus, aprés décantation, sont recueillis dans des

flacons de verre fumé, remplis, étiquetés et conservés a une température de 4°c.
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1.3 Détermination de I’indice de maturité

La détermination de I’indice de maturité a été réalisée selon la méthode mise au point
par I’Institut National des Recherches Agronomiques de Jean en Espagne en se basant sur la
couleur du fruit (épiderme et pulpe).Sur cent fruits choisis au hasard sur un lot d’olive.
L’indice de maturité est déterminé par notation visuelle selon une échelle de coloration de 0 a
7 variant d’une peau verte intense jusqu’a une peau noire et une pulpe entierement violette
(Tovar et al., 2002).

L’indice de maturité est donné par la formule suivante :

[ IM = [(0*n0) + (1*n1) + (2*n2) + (3*n3) + (4*n4)+(5*n5) + (6*Nn6) + (7*n7)] / 100 }

Ou n est la frequence sur cent olives et les chiffres de 0 & 7 représentent :
: épiderme vert intense.

: épiderme vert jaunissant.

: épiderme vert avec des taches rougeatres.

: épiderme rougeétre a violet.

: épiderme noir et pulpe blanche.

: épiderme noir et pulpe violette sur moins de la moitié de la pulpe.

: épiderme noir et pulpe violette sur plus de la moitié de la pulpe.

~N o o A W N -, O

: épiderme noir et pulpe entierement violette.

1.4 Détermination de la teneur en huile des olives

Le rendement en huile a été déterminé par extraction sur soxhlet pendant 6 heures avec
de I’hexane a partir d’une pate d’olive préalablement séchée a 1’é¢tuve (100°C pendant 4
heures)

La teneur en huile est déterminée aprés distillation du solvant au moyen d’un
évaporateur rotatif, ’extrait lipidique est séché¢ dans une étuve a 105°C jusqu’a 1’obtention

d’un poids constant (Lecop, 1965).

1.5 Détermination de la composition en acides gras
Cette analyse a été réalisée au niveau du complexe CEVITAL spa.

Les acides gras sont analysés apres transformation en esters méthyliques obtenus par
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Transestérification des triglycérides par la potasse méthanolique. Les triglycérides sont
attaques par la potasse et les acides gras libérés sont estérifies par le méthanol.
a. Préparation des esters méthyliques

Les esters méthyliques ont été préparés selon la méthode standard préconisée par I’'C E
(2002), relative aux corps gras d’origine animale et végétale. Dans un ballon de 50 ml, 0,5 g
d'huile ont été dilués dans 5 ml d'une solution d’hexane, 0,5 ml d’une solution méthanolique
d’hydroxyde de potassium (2N) ont été rajoutés, le mélange a été agité pendant 30 secondes,
puis centrifugé a 3000 tours/min, 2 gouttes de surnageant ont éte prélevées et mélangées avec
1 ml d’hexane.
b. Dosage qualitatif et quantitatif par CPG

1ul des esters méthyliques est injecté dans un chromatographe en phase gazeuse de type
Chrompack C 9002, dont les parameétres et les conditions opératoires de la méthode d’analyse
sont résumes comme suit :
- Détecteur : FID, T = 250° C.
- Injecteur : SPLIT 1/100, T° = 250° C.
- Gaz vecteur : Azote.
- Colonne Capillaire: DB 23 de longueur 30 mm, de diamétre intérieur 0, 32 mm et
d’épaisseur de film 0,25um.
- Vitesse du papier : 0,5 cm /min
- Programme de température :

6,5° C/min 27,5° C/min 40° C/min
130°C —» 170°C — 215°C —» 230°C
1mn 12mn 3mn
Les acides gras sont identifiés en fonction de leur temps de rétention au niveau de la

colonne par comparaison a des acides gras étalons.

1.6 Dosage des pigments (chlorophylles et caroténoides)

Les teneurs en chlorophylles totaux des échantillons sont déterminées par la méthode
suivie par (Allalout et al., 2009).

7,5 g d’huile ont été dissous dans 25 ml de cyclohexane. Les teneurs en caroténoides et
chlorophylles ont été déterminées respectivement, par la mesure de 1’absorbance a 470 et 670

nm. Les teneurs en pigments ont été calculées comme suit:
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Chlorophylle (mg/kg)= (As7*10°) / (613*100*d)
Caroténoide (mg/kg)= (As70*10° / (2000*100*d)

d : Epaisseur de la cuve en centimétre (1cm).

A : Absorbance a la longueur d’onde indiquée.

613 : Coefficients d’extinction spécifique pour la pheophytins comme composant important
dans chlorophylle.

2000 : Coefficient d’extinction spécifique pour la lutéine comme composant important dans

la fraction des caroténoides.

I.7 Extraction et dosage des composés phénoliques

Un gramme de I’huile est dissout dans 10 ml d’hexane, cette solution est introduite dans
la colonne d’octadecyl Cig qui retient les composés phénoliques. Les phénols sont récupérés
en versant dans la colonne 10 ml du méthanol. L’extrait phénolique est recueilli dans un
flacon de 10 ml (Favati et al., 1994).

Les polyphénols totaux sont dosés par le suivi de leur capacité a réduire les acides
Phosphotungstiques (H3zPM312040) et phosphomolybdiques (H3PW;12040), contenus dans le
réactif de Folin-Ciocalteu en oxydes de tungsténe et molybdéne. Ces derniers présentent une
coloration bleutée qui est proportionnelle a la quantité des polyphénols présents dans les
échantillons (Singleton et al., 1999).

Dans des fioles de 20 ml, sont mélangés 2 ml d’extrait phénolique, 5 ml de I’eau
distillée et 0.5 ml de réactif de Foline-Ciocalteau. Aprés 3 min, 4 ml de solution de carbonate
de sodium (10%) sont ajoutés ensuite ajuster a 20 ml avec de ’eau distillée. Aprés 90 min
d’incubation a I’obscurité, le mélange centrifugé et 1’absorbance est mesurée au
spectrophotometre a765 nm.

La concentration en composés phénoliques des extraits de I’huile est déterminée en se
référant a la courbe d’étalonnage (Annexe O1) obtenue en utilisant ’acide gallique comme
standard. Les concentrations en polyphénols totaux des extraits méthanolique de 1’huile

d’olive sont exprimées en mg d’E.A.G./kg.
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1.8 Dosage des ortho-diphénols

La méthode est basé sur la formation de complexes jaunes, entre les ortho-diphénols et
les ions de molybdate, qui absorbent au voisinage de 370 nm (Olivier et al., 2004).

La concentration en orthodiphénols des extraits méthanoliques des échantillons d’huile
d’olive est déterminée suivant la méthode de Bendini et al. (2003).

Un volume de 4 ml est d’extrait méthanolique est additionné de 1ml de la solution de
molybdate de sodium a 5% dans 1’éthanol-eau (v/v), le mélange est agité vigoureusement au
vortex pendant 1 min, puis mis a [’obscurité pendant 15 min et enfin filtré. L’absorbance est
mesurée a 370 nm.

Les teneurs en orthodiphénols des échantillons sont déterminées a partir d’une courbe
d’étalonnage (Annexe 01) réalisé avec 1’acide caféique comme standard. Les résultats sont

exprimés en mg d’E.A.C./kg de I’huile d’olive.

1.9 Détermination de I’indice d’amertume

L'amertume est une caractéristique sensorielle principale qui déterminer 1’acceptabilité
d'huile d'olive. Intensité d'amertume dans I'huile d'olive a été liée principalement a la
présence de composeés phénolique (Favati et al., 2013).

L’indice d’amertume (K225) a été déterminé par spectrophotométrie a 225 nm selon la
méthode décrite par Morello et al. (2004) avec des modifications.

Un échantillon d’un gramme d’huile est dissout dans 4 ml d’hexane , a un ml de ce
mélange on ajoute 25 ml de méthanol et on mesure 1’absorbance au spectrophotométre a 225

nm. Les résultats sont exprimés en termes d’absorbance.

.10 Etude de I’activité antioxydante de I’huile d’olive
1.10.1 Activité antiradicalaire du radical DPPH

L’activité antioxydante a été évaluée par la mesure du pouvoir de piégeage du radical
DPPH' (LAIB, 2012).

Le diphenylpicrilhydrazyl (DPPH) est un radical libre, stable et caractérisé par une
couleur violette dont 1’intensité est mesurée a 515 nm (Brand-Williams et al., 1995 ; Kumar
Chaudhury et al., 2012 ). La substance antioxydante agit en transférant un électron ou un
atome d’hydrogéne ce qui conduit a la réduction du DPPH au cours de la réaction et a un

changement de coloration jaune pale. Ce passage, de la premiére forme a la deuxiéme, est

25



Chapitre I Matériel et méthodes

accompagné d’une diminution de 1’absorbance qui peut exprimer le pourcentage de réduction
de DPPH (Molyneux, 2004).

1.10.1.1 Activité scavenger du radical DPPH de I’huile

Un volume de 0,1 g d’huile est additionnée a 4 ml de toluene, puis mélangé au vortex
.3ml de mélange sont retirer, au reste (1,1ml) on ajoute 3,9 ml de DPPH qui a été préparée
dans le toluéne (10“M). Le mélange est agité au vortex pendant 10 secondes. L’absorbance
est mesuré au spectrophotometre a 515 nm aprés 60 mn d’incubation a I’obscurité (Ramadan
et Moarsel, 2006).

Le pourcentage d’inhibition du radical DPPH est calculé par la formule suivante.

b[ Le (%) d’inhibition du DPPH = (Ac — Ae / Ac).100 ]
Ac : absor

Ae : absorbance d’échantillon
La quantité en antioxydants ayant une activité antiradicalaire est déterminée a partir
d’une courbe d’étalonnage (Annexe 02) réalisé¢ avec I’acide gallique comme standard et les

résultats sont exprimés en mg d’E.A.G/kg d’huile.

1.10.1.2 Activité scavenger du radical DPPH des extraits méthanoliques

Un volume de 1.5 ml d’extrait avec 1.5 ml de solution méthanolique de DPPH (10™*M).
La décoloration par rapport au témoin, contenant le DPPH et le solvant, apres 60 min
d’incubation a 1’obscurité 1’absorbance est mesurée au spectrophotomeétre a 515 nm (Lesage-
Meessen et al., 2001).

L’activité antioxydante est exprimée en pourcentage d’inhibition du radical DPPH selon
la formule précédente

La teneur en antioxydants a activité antiradicalaire est déterminée a partir d’une courbe
d’étalonnage (Annexe 02) réalisé avec 1’acide gallique et les résultats sont exprimés en mg

d’E.A.G/kg de I’huile.

1.10.2 Activité scavenger du radical ABTS" des extraits méthanoliques

L’un des radicaux organiques les plus utilisés généralement pour 1’évaluation de
I'efficacité antioxydante est le cation radical dérivé de [1’acide 2,2-azinobis-3-
ethylbenzothiazoline-6-sulfonique (ABTS) (Osman et al., 2006).
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L’ABTS est mis en solution aqueuse avec persulfate de potassium pour générer le
radicale ABTS™, ce dernier est stable, coloré présente une absorbance maximale & 734 nm,
une fois que le radical formé, I’antioxydant est ajouté, la diminution de la couleur bleu vert du
radical cationique traduit son interaction avec un électron ou un hydrogéne provenant de
I’échantillon antioxydant (Marc et al., 2004).

Le pouvoir antiradicalaire contre le radical cationique ABTS" a été déterminé selon la
méthode de (De Marco et al., 2007).Une solution d’ATBS a 7 mM et 2.45 mM persulfate du
potassium est préparée dans 25 ml d’eau distillé, cette solution est incubée a 1’obscurité
pendant 12-16 h a température de 4°C avant d’étre utilisée. Cet intervalle de temps permet la
formation du radical ABTS . La solution concentrée d’ABTS a été diluée avec de 1’éthanol
pour avoir une solution d’absorbance finale de 0.70 £ 0.10 a 734 nm.

Un volume de 100 pl d’extrait est additionné a un volume de 1000 ul ABTS™ . La
décoloration par rapport a un blanc ou 100 pul de solvant d’extraction (méthanol) a été ajouté a
100ul de la solution d’ABTS™ . L’absorbance est mesuré au spectrophotométre a 734 nm
apres 2,5 min exactement d’incubation a I’obscurité

L’activité antioxydante est exprimée en pourcentage d’inhibition du radical ABTS *

selon la formule suivante :

[ Le (%) d’inhibition du ABTS" = (Ac — Ae / Ac).100 ]

Ac : absorbance de controle.

Ae : absorbance d’échantillon.

La quantité en antioxydants ayant une activité anti radicalaire est déterminée a partir
d’une courbe d’étalonnage (Annexe 02) réalisé avec le Trolox comme standard et les

résultats sont exprimés en mg d’E.T/kg d’huile.

1.10.3 Pouvoir réducteur

Le pouvoir réducteur des extraits méthanolique a été déterminé selon la méthode (Amro
et al., 2002).

Un volume de 2.5 ml d’extrait méthanolique est additionné a 2.5 ml de tampon
phosphate (0.2M, pH=6.6) et 2.5 ml de ferricyanure de potassium Kj [Fe(CN) 6] a 1%. Le
mélange est incubé a 50°C pendant 20 min, puis 2.5 ml d’acide trichloracétique a 10% sont

ajoutés au mélange avant d’étre centrifugé a 5000 tours par min pendant 10 min. Dans un tube
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a essai, sont mélangés 2.5 ml de surnageant, 2.5ml d’eau distillée, et 0.5 ml de chlorure de
ferrique (Fe CL3) a 0.1%. Aprés 10 min I’absorbance est mesurée a 700 nm.

La quantité¢ d’antioxydants ayant un pouvoir réducteur est déterminée a partir d’une
courbe d’étalonnage réalisée avec ’acide gallique (Annexe 01) les résultats sont exprimés en
mg d’E.A.G/kg.

1.10.4 Test de Rancimat

Le principe de Rancimat consiste a vieillir prematurément les huiles et les graisses par
décomposition thermique. Les composés volatils dégagés au cours du processus d'oxydation
sont entrainés par l'air dans une fiole contenant de I'eau distillée dans laquelle est immergée
une electrode de mesure de la conductivité électrique. L'électrode est connectée a un dispositif
de mesure et d'enregistrement. La fin de la période d'induction est indiquée lorsque la
conductivité se met a augmenter rapidement. Cette augmentation accélérée est provoquée par
I'accumulation d'acides carboxyliques volatils produits au cours de I'oxydation (L&ubli et
Bruttel, 1989; Farhoosh, 2007).

La stabilit¢ de nos huiles est déterminée selon ISO/6886/96, a I’aide d’un appareil
Rancimat Metrohm n°743. Un flux d’air fixé a 10 l/h traverse un échantillon d’huile de 3 g
chauffé a 110°C. La période d'induction exprimée en heures correspond au temps écoulé entre
le début de la mesure et le moment ou la formation de produits d'oxydation commence a
augmenter rapidement (Point d’inflexion de la courbe de conductivité), entre autre le temps

pendant lequel la matiére grasse a résisté a un stress oxydatif.

1.11 Etude statistique

Mise a part ’analyse du profil d’acides gras par CPG et test de Rancimat, chaque
analyse a été realisée en trois essais et les résultats représentent la moyenne des trois mesures.
Une analyse de la variance ANOVA par le logiciel STATISTICA est utilisée pour la
comparaison des résultats et le degré de signification des données est pris a la probabilité
(p<0,05).
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Chapitre 11 : Résultats et discussion

1.1 Indice de maturité

L’indice de maturité est I’'un des paramétres qui pourrait nous renseigner sur la
maturité du fruit et sa date de récolte (Abdalla et al., 2008).Les résultats d’indice de
maturité des échantillons étudier sont représentés dans le tableau suivant :

Tableau VII : Indice de maturité des quatre stades d’olive de la variété Chemlal

étudiés.

Le stade de maturité Indice de maturité
Stade 1 (S1) 3,59+0,11 a
Stade 2 (S2) 459+0,09b
Stade 3 (S3) 525+£0,8 ¢
Stade 4 (S4) 6,53+0,18 d

L’analyse statistique effectuée indique 1’existence d’une différence significative
(P<0,05) de I’indice de maturité des olives a différent stades de maturite.

La différence d’indices de maturité des olives entre les échantillons est due a la
différence de période de la récolte. Cela indique que cet indice augmente durant le
processus de maturation des fruits.

D’aprés les résultats obtenus on remarque que le premier stade donne le plus faible
indice de maturité (3,59) suivi par le deuxieme, troisieme et le quatriéme stade (4,59,
5,25 et 6,53) respectivement.

A partir de deuxiéme stade qui correspond au mois de janvier les olives sont déja
noires avec un indices de maturité de (4,59) ce qui est similaire avec les résultats de
Mraicha et al. (2010) qui ont lié les valeurs d'indice de maturité avec le changement de

la couleur de fruits, qui est vert en octobre et noir en janvier.

1.2 Teneur en huile des olives

L’évolution du rendement en huile des échantillons d’olive au cours de la
maturation exprimé en pourcentage de matiére seche sont représenté dans la figure 05.
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Figure 05: Teneur en huile des olives a différents stades de maturité de la variété
Chemlal.

* les valeurs portant les différents lettres présentent une différance significative (p<0,05).
*Les barres verticales représentent les écarts-types.

Rendement en huile % MS

L’analyse statistique des résultats obtenues montre une différence significative
(p<0,05) entre la teneur en huile des échantillons selon le stade de maturité.

Aprés analyse de nos résultats, on remarque que la teneur la plus faible en huile
est enregistrée pour les olives de la 1% récolte avec un pourcentage de 29,13% matiére
séche, cette teneur augmente d’un stade a un autre pour atteindre un maximum de 39,7%
de matiére séche au 4°™ stade.

D’aprés Ait Yacine et al. (2002) le rendement en huile augmente au cours de la
maturation, ils ont enregistré une augmentation évaluée a 17,3% pour la variété

marocaine (Picholine) en passant du stade vert au stade noir.

11.3 Composition en acides gras

L’analyse de la composition en acides gras totaux est qualitativement similaire
entre les différents échantillons. Mais quantitativement, tous les échantillons étudiés
présentent des teneurs différentes en acides gras.

Les résultats de la composition en acides gras des huiles analysées sont représentés
dans le tableau ci-dessous. D’aprés les chromatogrammes (Annexe 3), les acides gras
détectés sont: I’acide palmitique (C16 :0), stéarique (C18:0), oléique (C18:1),
linoléique (C18 :2), linolénique (C18 :3) et I’acide arachidique (C20 :0).
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Tableau VII1 : composition en acides gras totaux des huiles issues des olives a
différents stades de maturité (en % des acides gras totaux).

Variét | Stades de C16:0 | C18:0 | C18:1 | C18:2 | C18:3 | C20:0 | AGS | AGI | C18:1lc
é maturité 18:2
_ S1 15,97 1,75 66,6 13,84 0,64 0,00 | 17,72 | 81,14 4,81
c_g S2 17,31 1,71 66,89 | 12,84 | 0,84 0,38 | 19,4 | 80,57 5,20
E S3 16,51 1,61 65,65 | 15,14 | 0,73 032 | 18,44 | 81,52 4,33
O S4 14.41 1,74 | 66,64 | 16,57 0,63 0,00 | 16,15 | 83,84 4,02

L’acide oléique est ’acide gras, dominant de I’huile d’olive, tous les échantillons
étudiés ont des proportions supérieures a 65%. Suivi par I’acides palmitique (C16 :0) et
linoléigque (C18 :2).

La teneur en acide oléique differe d’un stade a I’autre, pour le premier stade elle
est de 66,6 %, on remarque une légére augmentation pour le deuxieme stade (66,89%)
mais elle diminue dans le troisieme stade puis elle augmente encore une fois au
quatrieme stade pour atteindre une valeur de 66,64%.

D’aprés nos résultats, on remarque que le premier stade donne une teneur en
acide palmitique de 15,97%, qui augmente dans le deuxieme stade pour atteindre
17,31% alors qu’elle diminue dans le troisieme et quatrieme (16,51 et 14,41%)
respectivement.

Nos résultats répondent aux normes établis par le conseil oléicole international
(2011) concernant la composition moyenne en acide gras de 1’huile d’olive.

Le rapport acide oléique/acide linoléique varie selon le degré de maturité. Il est
utilisé comme paramétre de stabilité et plusieurs études ont montré qu’un rapport élevé
renferme une stabilité oxydative importante (Matos et al., 2007b). La diminution du
rapport oléique/linoléique durant la maturation peut étre expliqué par I’activité de
I’enzyme oléate désaturase transformant 1’acide oléique en linoléique (Baccouri et al.,
2008).

11.4 Chlorophylles
Les teneurs en chlorophylles des échantillons étudies sont représentés dans la
figure 06.
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Figure 06 : Teneur en chlorophylles des huiles issues des olives a différents stades de

maturité de la variété Chemlal.

* |es valeurs portant les différents lettres présentent une différance significative (p<0,05).
*Les barres verticales représentent les écarts-types.

La teneur en chlorophylle montre une diminution au cours de la maturation des
olives.

L’analyse statistique indique que les teneurs en chlorophylles des huiles analysés
different significativement (p<0,05) selon le stade de maturité.

La teneur la plus élevé en chlorophylle est marquée pour I’huile issue des olives
du premier stade avec une valeur de 2,61 mg/kg et cette teneur diminue pour atteindre
un minimum de 1,51 mg/kg pour le quatrieme stade.

Nos résultats sont similaires a ceux trouvés par Salvador et al. (2001). Cette
diminution est le résultat d’une dégradation de la chlorophylle par I’action des trois
enzymes (les chlorrophyllases, la Mg-déchélatase et la phéophorbide oxygénase)

donnant ainsi des dérivés incolores (Gallardo-Guerrero et al., 2002 ).

1.5 Antioxydants

11.5.1 Caroténoides
Les huiles analysées montrent des teneurs faibles en caroténoides et les résultats

sont illustrés dans la figure 07.
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Figure 07 : Teneur en caroténoides totaux des huiles issues des olives a différents

stades de maturité de la variété Chemlal.

* les valeurs portant les différents lettres présentent une différance significative (p<0,05).
*Les barres verticales représentent les écarts-types.

L’analyse statistique effectuée indique 1’existence d’une différence significative
(P<0,05) des teneurs en caroténoides des huiles issues des olives a différents stades de
maturité.

Les teneurs en caroténoides montrent une diminution au cours de la maturation.
L huile issue des olives du premier stade présente la teneur la plus élevée (2,26 mg/kg),
cette teneur diminue pour atteindre (1,17 mg/kg) au quatriéme stade.

Nos résultats sont largement inférieurs a ceux obtenu par Baccouri et al. (2008)
pour la variété tunisienne (Chemlali) qui ont trouvé des teneurs en caroténoides de
11,23mg/kg et 1,23 mg/kg pour les stades vert et noir, respectivement. Il est a noter que
les olives de notre 1% récolte ont un indice de maturité de 3,59 qui correspond & un
stade tournant (épiderme violet).

La diminution de la teneur en caroténoides de nos échantillons au cours de la
maturation peut étre due a leur oxydation comme second substrat durant la peroxydation
lipidique sous I’action des lipoxygénases, comme elle peut étre expliquée par leur

dégradation pendant le processus d’extraction (Gallardo-Guerrero et al., 2002).

11.5.2 Composés phénoliques totaux
Les teneurs de nos échantillons d’huile en composes phénoliques totaux exprimeé

en milligramme équivalant acide gallique par kilogramme d’huile d’olive révélent des

differences significatives (P<0,05) d’un stade a un autre (Figure 08).
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Figure 08 : Teneur en polyphénols totaux des huiles issues des olives a différents

stades de maturité de la variété Chemlal.

* les valeurs portant les différents lettres présentent une différance significative (p<0,05).
*Les barres verticales représentent les écarts-types.

D’aprés nos résultats, on remarque que la teneur en composés phénoliques
diminue au cours de la maturation, la teneur la plus élevée est enregistré pour le stade
(1) avec une valeur de (715,31 mg/kg), cette teneur diminue d’un stade a un autre pour
atteindre un minimum de (507,5 mg/kg) pour le stade (4). Les résultats que nous avons
obtenus sont trés proches de ceux de Beltran et al. (2005) pour la variété espagnole
Hojiblanca. Par contre Tamendjari et al. (2004), ont trouvé des teneurs inférieures pour
la variété Chemlal (396,3 -290,3 mg/kg pour le stade vert et noir respectivement).

Cette diminution est peut étre due a la diminution de I’activité enzymatique de L-
phénylalanine ammonia-lyase (PAL) responsable de la synthése des composés
phénoliques durant la maturation des olives (Tovar et al.,2002 ). Elle peut étre expliquée
également par ’augmentation de D’activité des estérases et des glucosidases sur
I’oleuropéine durant la maturation, en libérant des substances phénoliques et d’autre
non phénoliques (Ryan et al., 2002).

D’autres facteurs peuvent influencer la teneur en polyphénols, a savoir 1’état
sanitaire des olives, les parameétres d’extraction et le stockage de I’huile d’olive et les

conditions agronomique (Conde et al., 2008 ;Youssef et al., 2011).
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11.5.3 Ortho-diphénols

Les résultats des teneurs de nos échantillons en ortho-diphénols sont représentés

dans la figure 09.
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Figure 09 : Teneur en ortho-diphénols totaux des huiles issues des olives a différents
stades de maturité de la variété Chemlal.

* les valeurs portant les différents lettres présentent une différance significative (p<0,05).
*Les barres verticales représentent les écarts-types.

L’analyse statistique effectuée montr.e qu’il existe une différence significative
(p<0,05) des échantillons étudiés quant a leur teneurs en ortho-diphénols.

D’aprés nos résultats, on remarque que le deuxieme stade se caractérisé par la
teneur la plus élevée en ortho-diphénols avec une valeur de (45,31 mg/kg) par rapport
aux autres stades de maturité. L’évolution des ortho-diphénols au cours de la maturation
differe de celle des polyphénols, elle augmente du premier au deuxiéme stade pour
atteindre le maximum, ensuite diminue au troisieme stade (37,34 mg/kg) et elle
augmente au quatrieme (39,97 mg/kg). La méme évolution est enregistrée par Laribi et

al. (2009), qui ont travaillé sur la méme variété (Chemlal).

11.6 Indice d’amertume
L’amertume est considéré comme un attribut sensoriel positif dans ’huile d’olive
(Morello et al., 2004 ; Favati et al.,2013). Les résultats d’indice d’amertume obtenue

sont représentés dans la figure 10.
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Figure 09 : Indice d’amertume des huiles issues des olives a différents stades de

maturité de la variété Chemlal.

* les valeurs portant les différents lettres présentent une différance significative (p<0,05).
*Les barres verticales représentent les écarts-types.

L’analyse des résultats des indices d’amertume de nos échantillons montre que
I’huile issue des olives de la premiére récolte présente I’indice d’amertume le plus
élevé (0,91) et la faible valeur est notée pour I’huile issue des olives de la derniére
récolte (0,43). Les indices d’amertume enregistrés présentent une évolution semblable a
celle des composés phénoliques totaux en fonction de la maturité des olives. Une
corrélation significativement positive avec un coefficient de 0,92 est notée entre
I’indice d’amertume et les teneurs en polyphénols totaux. Donc la diminution de I’indice
d’amertume de 1’huile au cours de la maturation est due a la diminution des composés
phénoliques, résultats similaire a ceux trouvée par Morello et al. (2004) et Beltran et al
(2005) qui ont lié¢ T’indice d’amertume avec la teneur en polyphénols de I’huile.
Beltran et al. (2005) ont obtenu un coefficient de corrélation de 0,89 pour la variété
Hojiblanca.

Les principaux composés phénoliques responsables du goldt amer de 1’huile
d'olive vierge sont les acides phénolique, oleuropéine glucoside et ses aglycones
(Koprivnjak et al., 2009).
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1.7 Activités antioxydantes
11.7.1 Activité antiradicalaire du radical DPPH

11.7.1.1 Activité scavenger de I’huile

Les résultats d’activité antiradicalaire des échantillons d’huile d’olive sont
représentés dans les figures 11l et12. L’étude statistique révele des différences
significatives (p<0,05) entre les échantillons selon le stade de maturité pour le pouvoir

antiradicalaire du radical DPPH de I’huile.
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Figure 11 : Pouvoir antiradicalaire du radical DPPH des huiles issues des olives a

différents stades de maturité de la variété Chemlal (en % d’inhibition).

* les valeurs portant les différents lettres présentent une différance significative (p<0,05).
*Les barres verticales représentent les écarts-types.
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Figure 12 : Activité antiradicalaire du radical DPPH des huiles issues des olives a
différents stades de maturité de la variété Chemlal (en mg d’E.A.G/kg).

* les valeurs portant les différents lettres présentent une différance significative (p<0,05).
*Les barres verticales représentent les écarts-types.
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Aprés analyse de nos résultats on remarque que I’huile issue des olives de la
premiére récolte exerce une meilleure activité antiradicalaire : 58,32% correspondant a
230,03 mg d’E.A.G/kg d’huile et la faible activité est enregistrée pour 1’huile issue des
olives de la derniere récolte avec un pourcentage de 21,62% correspondant a 80,00 mg
d’E.A.G/kg d’huile.

L’activité¢ antiradicalaire de nos échantillons d’huile étudiés  montre une
diminution au cours de la maturation en passant du premier stade au quatriéme stade.
Ce pouvoir présente la méme évolution que celle de certains antioxydants de 1’huile
(composés phénolique totaux et caroténoides) au cours de la maturité. Ceci est confirme
par des corrélations significatives positives entre D’activité antiradicalaire et les
composés phénoliques totaux (0,87) ainsi que les caroténoides (0,87). Ugurlu Asik et
Ozkan (2011) ont abouti a des corrélations significatives entre ’activité scavenger du
radicale DPPH et les teneurs en composés phénoliques totaux pour la variété turque

Memecik.

11.7.1.2 Activité scavenger de I’extrait méthanolique
L’activité antiradicalaire du radical DPPH des extraits méthanoliques des

¢échantillons d’huile d’olive est représentée dans les figures 13 et 14. L’étude
statistique révele des différences significatives (p<0,05) entre les échantillons selon la
période de récolte pour le pouvoir antiradicalaire du radical DPPH des extraits
méthanoliques.

Apres I’analyse de nos résultats obtenue pour 1’activité antiradicalaire du radical
DPPH des extraits méthanoliques, on a constat¢ que I’huile issue des olives du
deuxiéme stade présente une meilleure activité antiradicalaire (65,95%) qui correspond
a (219,06 mg d’E.A.G/kg), cette activité diminue dans I’huile issue des olives du
troisiéme stade (57,61% qui correspond a 191,38 mg d’E.A.G/kg), elle augmente
légerement dans le quatrieme stade (59,76 % qui correspond a 198,52 mg d’E.A.G/kg).

L’évolution de I’activité antiradicalaire des extraits de nos échantillons d’huile,
étudier au cours de la maturation suit le méme rythme que I’évolution des ortho-
diphénols. Une corrélation significative positive est obtenue entre  D’activité
antiradicalaire et les teneurs en ortho-diphénols avec un coefficient de corrélation de
(0,90).
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Figure 13 : Pouvoir antiradicalaire du radical DPPH des extraits méthanoliques des
huiles issues des olives a différents stades de maturité de la variété Chemlal (en %
d’inhibition)
* les valeurs portant les différents lettres présentent une différence significative (p<0,05).
*Les barres verticales représentent les écarts-types.
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Figure 14 : Activité antiradicalaire du radical DPPH des extraits méthanoliques des
huiles issues des olives a différents stades de maturité de la variété Chemlal (en mg
d’E.A.G/kg).

* les valeurs portant les différents lettres présentent une différance significative (p<0,05).
*Les barres verticales représentent les écarts-types.

Les composés phénolique qui présentent une forte activité antioxydant appartient
au groupe des ortho-diphénols (Oliveras-Lopez et al., 2007) et leurs activité est plus
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importante que celle des phénols monohydroxylés comme le tyrosol et ligstroside
aglycone (Carrasco-Pancorbo et al.,2005). Selon Lesage-Meessen et al.(2001)
I’hydroxytyrosol qui est un ortho-diphénols majoritaire de I’huile d’olive présente une

bonne activité antioxydante.

11.7.2 Activité scavenger du radical ABTS" de I’extrait méthanolique

Les résultats d’activité antiradicalaire du radical ABTS des extraits méthanoliques
des échantillons d’huile d’olive sont représentés dans les figures 15 et 16. L’étude
statistique révele des différences significative (p<0,05) entre les échantillons selon le
stade de maturité pour le pouvoir antiradicalaire du radical ABTS des extraits d’huile.
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Figure 15 : Pouvoir antiradicalaire du radical ABTS des extraits méthanoliques des
huiles issues des olives a différents stades de maturité de la variété Chemlal (en%
d’inhibition).

* les valeurs portant les différents lettres présentent une différance significative (p<0,05).
*Les barres verticales représentent les écarts-types.
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Figure 16 : Activité antiradicalaire du radical ABTS des extraits méthanoliques des
huiles issues des olives a différents stades de maturité de la variété Chemlal (en mg
d’E.T/kg).

* les valeurs portant les différents lettres présentent une différance significative (p<0,05).
*Les barres verticales représentent les écarts-types.

L’évolution de I’activité antiradicalaire du radical ABTS suit le méme ordre que
celui des teneurs en polyphénols totaux. D’aprés nos résultats, la meilleure activité
antiradicalaire contre le radical ABTS" est constatée pour I’extrait d’huile d’olive issue
des olives du premier stade (25,39% correspondant a 215,66 mg E.T/kg d’huile), cette
activité diminue d’un stade a un autre, la plus faible activité antiradicalaire est notée
pour le stade (4) (12,19% correspondant a 103,51 mg E.T/kg d’huile) reflétant son taux
faible en polyphénols totaux.

Une corrélation positive est obtenue entre ’activité antiradicalaire des extraits
contre le radical ABTS" et les concentrations en polyphénols totaux avec un coefficient
de corrélation de 0,96. Samaniego Sanchez et al. (2007) ont abouti a des corrélations
positives entre 1’activité antiradicalaire du radical ABTS" et les teneurs en polyphénols

totaux avec un coefficient de corrélation de 0,79.

11.7.3 Pouvoir réducteur

L’étude statistiques révele des différences significatives (p<0,05) entre les extraits

méthanoliques des huiles issues des olives a différents stades de maturité.
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L’analyse des résultats d’évolution du pouvoir réducteur de nos échantillons
(Figure 17) montre que 1’huile issue des olives du premier stade exerce une meilleure
activité réductrice 194,85 mg E.A.G/kg suivi par celle issue du deuxieme, troisieme et
quatriéme stade pour lesquels on a enregistré les valeurs respectives de : 172,83 , 163,99
, 159,15 mg E.A.G/kg.
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Figurel? : pouvoir réducteur des extraits méthanoliques des huiles issues des olives a
différente stades de maturité de la variété Chemlal.

* les valeurs portant les différents lettres présentent une différance significative (p<0,05).
*Les barres verticales représentent les écarts-types.

Aprés I’analyse des résultats, on a constate que le pouvoir réducteur diminue au
cours de la maturation.la différence du pouvoir réducteur d’un stade de maturité a un
autre peut étre attribuée a la variation quantitative et qualitative en composés phénolique
totaux.

D’aprés Benkeblia et al. (2005) le pouvoir réducteur d’un extrait  est
essentiellement due aux composes phénoliques. Une corrélation significative positive
est obtenu entre le pouvoir réducteur des extrais d’huile d’olive et les teneurs en

composés phéenolique totaux avec un coefficient de corrélation de 0,93.

11.7.4 Test de Rancimat

Les résultats du test d’oxydation accélére effectué pour estimer la stabilité

oxydative de nos échantillons d’huile, sont exprimés en temps d’induction (heures),
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détermines a partir d’une courbe de conductivité (Annexe 3) et ils sont représentés dans

le tableau ci-dessous.

Tableau IX : Temps d’induction (heures) des huiles issues des olives a différents

stades de maturité de la variété Chemlal.

Echantillon Temps d’induction (heures)
S1 39,01
S2 43,52
S3 42,20
S4 29,53

Aprés I’analyse des résultats obtenues, on remarque que I’huile issue des olives
de la deuxiéme récolte enregistre un temps d’induction le plus élevé (43,52h), cette
huile présente donc la meilleure stabilité oxydative. Ceci peut étre expliqué par la teneur
élevée en ortho-diphénols (45,31 mg/kg) dans ce stade. Cette stabilité diminue a partir
du deuxiéme stade pour atteindre un minimum de (29,53h) au stade (4).

Selon Allalout et al.( 2009) la stabilité oxydative est liée au rapport C8 :1/C18 :2
qui est considéré comme un indicateur de stabilité. En effet I’évolution de la stabilité
oxydative de nos échantillons suit le méme ordre d’évolution que celui du rapport
€18 :1/c18 :2, alors qu’elle est inversement proportionnelle a la teneur en acides gras
insatures.

D’apres Beltran et al. (2005) ; Matos et al. (2007) et Baccouri et al. (2008) la
stabilité oxydative diminue avec la diminution des teneurs en antioxydants (polyphénols

totaux, caroténoides et tocophérols).
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Conclusion

Conclusion

La présente étude a permis de déterminer la composition chimique de | "huile d’olive
notamment en antioxydants de la variété Chemlal a quatre stades de maturité ainsi que leur

pouvoir antioxydant.

La teneur en huile d’aprés les analyses effectuées sur les olives a différentes dates de
récolte, montre une augmentation au cours du processus de la maturation. Le rendement

le plus élevé est enregistré pour les olives de la quatrieme récolte.

La composition en acides gras est influencée par le degré de maturité. Toutes les
huiles ont des proportions en acides oléique supérieures a 65%, la valeur la plus élevée est
enregistrée pour I’ échantillon de I’ huile issue des olives récoltées en mois de janvier (66
,89%).

Les teneurs en chlorophylles et en caroténoides diminuent considérablement au cours
de la maturation des olives. Les huiles issues des olives de la premiere récolte présentent
les teneurs en ces pigments les plus élevées : 2,61mg/kg pour la chlorophylle et 2,26 mg/kg
pour les caroténoides.

Les résultats de la présente étude montrent également que les teneurs en composés

phénoliques diminuent au cours de la maturation. La teneur la plus élevée est enregistrée
pour | huile issue des olives récoltées en mois de décembre (715,31 mg/kg). Quant aux
orthodiphénols le taux le plus important e st not € pour | ’huile issue de s olives
récoltées en mois de janvier (45,31 mg/kg).
L’évaluation de I’activité antioxydante des extraits méthanoliques des échantillons d’ huile
montre que la premiére récolte se caractérise par la meilleure activité réductrice 194,85 m g
E .A. G/ Kg, ainsi qu’ une meilleure activité antiradicalaire du radical ABTS : 215,66 mg
E.T/kg. La meilleure activité antiradicalaire du radical DPPH des extraits méthanoliques est
notée pour | ’hui le issue des olives de la deuxiéme récolte alors que celle de | *huile est
enregistrée pour la premiére récolte. La stabilité oxydative de nos échantillons montre que
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Conclusion

I’huile issue des olive s de | a deuxieme récolte présente une excellente stabilité avec un
temps d’induction de 43,52 h.

Des corrélations positives significatives ont été établies entre les composés phénoliques
totaux et les tests évaluant la capacité antioxydante de | ’huile . Ce qui nous laisse suggérer
I’importance des polyphénols totaux da ns | ’activité a ntioxydante. D’autre part des
corrélations positives significatives sont établies entre les différents antioxydants (composes
phénolique totaux et caroténoides) et | ’activité antioxydante des échantillons d’huiles
d’olive
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Figure 1 : Courbe d’étalonnage pour le

dosage des composes phénoliques

Figure 2 : Courbe d’étalonnage pour

le dosage des orthodiphénols
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Figure 3 : Courbe d’étalonnage pour le pouvoir réducteur




Annexe 02
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Figure 1 : courbe d’équivalence pour pouvoir

Antiradicalaire (DPPH) de I’huile

Figure 2 : Courbe d’équivalence pour le pouvoir

Antiradicalaire (DPPH) de I’extrait méthanolique.
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Figure 3 : Courbe d’équivalence pour le pouvoir anti radicalaire (ABTS) de I’extrait

méthanolique.



Annexe 03
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Figure 07 : Chromatogramme des acides gras d’un échantillon d’huile d’olive de la
variété chemlal.
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Figure 08 : Courbe de conductivité d’un échantillon d’huile d’olive de la variété

chemlal.
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Annexe 04
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Résumé

La présente étude a pour objectif d’évaluer le pouvoir antioxydant des extraits
phénoliques de I’huile de la variété Chemlal a quatre dates de récolte différentes et de
déterminer la période optimale de récolte.

La composition en acides gras est influencée par le degré de maturité .Toutes les huiles ont
des proportions en acide oléique supérieures a 65%, 1’huile issue des olives du deuxiéme
stade renferme la teneur la plus élevée (66,89 %). L’ huile issue des olives de la premiére
récolte est la plus riche en pigments (chlorophylle et caroténoide) et en polyphénols totaux ;
leurs teneurs diminuent considérablement au cours de la maturation des olives .Alors que la
teneur la plus élevé en ortho-diphénols est enregistré dans les olives issue de la deuxieme
récolte.

L’huile d’olive de la variété Chemlal présente une diminution de I’activité antiradicalaire
(radical DPPH) de I’huile d’olive au cours de la maturation des olives, la méme évolution est
observée pour le pouvoir réducteur et antiradicalaire (radical ABTS) des extraits phénoliques
des quatre échantillons d’huiles. L’extrait méthanolique de I’huile issue des olives du
deuxiéme stade se montre le plus performant avec une meilleure capacité scavenger DPPH.

Mots clés : Huile d’olive; maturation; polyphenols; antioxydants ; activité antioxydante.

Summary

The present study aims to evaluate the antioxydant capacity of phenolic extracts of oil
, variety Chemlal ,on four different dates of harvest and to determine the optimal period of
harvest.
The composition in fatty acids is influenced by the degree of maturity all oils have
proportions in oleic acid higher than 65%, oil resulting from olives of the second stage
contains the highest tenor (66,89 %). oil resulting from olives of the first harvest is richest in
pigments (chlorophyll and carotenoid) and in total polyphenols; their contents decrease
considerably during the maturation of the olives. whereas the highest content of ortho -
diphenols is recorded in the olives exit of the second harvest.
The olive oil of the Chemlal variety presents a reduction in the activity antiradicalaire (radical
DPPH) of the olive oil during the maturation of olives, the same evolution is observed for the
reduction and antiradicalaire (radical ABTS) of the phenolic extracts of the four oil samples.
The extract methanolic of oil resulting from olives of the second stage is shown most
powerful with a better capacity scavenger DPPH.

Key words: Olive oil; maturation; polyphenols; antioxydants; antioxydant activity.
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